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Haaburg, den ^« (Mctober I967 



Terfahrvn 2ur fltrstalluDg von 
kugoIfBrmlgtti QCTdgtlon> 

Dio vorllegtnde Etflndung boaieht sloh auf ein Varfahran 
2ur Haratallung von kugalfOmlfien Hydrogelen, 

Blalang war aa ablloli« kugelfOrnlgo Kiaaalatturasol* da- 
durch barzxiatallant da8 man ain KlasalaKurahydroaol in 
alna FlUsalgkalt alntropfta, belaplalawalaa in alna 
orBAoiseha LOaung, wobal dla ax^ltanan kugalfOraigon 
HydroaoXa in diaaar PlUaaigkait aimpandiart Bind und 
aufgnind daa Binfluaaaa daa pH-Wartaa daa Hydroaola, dap 
Tanparatur diaaar FlUaaigkait, daa OalCatan in diaaar 
PlUasi^oit und dea O^XiSatan aaXbat« wia alnan AXuminluiB* 
aaXs» in diaaan HydroaoXan ungawandaXt Mordan. worauf dla 
darart arfaaXtanan kugalf Srvisan HydrogaXo anaohliaflaiid 
sawaaohen und gatrooknat wardan, ao daB man kugaXf tSnniga 
OaXo arlUUt. 

Durota diaaaa Varfahran lat aa Jadooh praktlaoh unmiSgXloh, 
dla organisoha fXttaaigkalt odar daa organlaoba LOaunga- 
altt«I von dan laigaXftfnilgan QaXan abzutrannan, ao daB 
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dlestt v«niiir«lnl£t und varffirbt cder gesotwHrst slnd. 
Dureh d«n Blnsfitz dl«a9r kugeir&rmlgtn Oele werden auch 
dl« duroh dtaae aal« gstroclcnaten Substansen varunralnigt 
und femar varursaotaan gegebenanfalla in dar lilaung vor* 
handanan MataXllonan» vie Alumlniumlonen, aine varatSrkta 
AoldltSt auf dar ObarflKoha dar aala. DarUbar hlnaua lat 
dar Wart fUr dia apazlflseha Dlehta daa i^roBOlaa und 
daa Ollgan flUsslean Kadluma ziamlloh glalchr so dafi 
dla Ifydroaola und dla HydrogaXa sowla daa Ox und dla 
HydroaoXa mitalnandar In Bertlhrung atahen und slah inlt» 
alnendar varmlschen, ao dafi loan nur untar groflan Sohtfle- 
rlgkaltan gXaiahmfiSlsB Zuaaonanaatzungan arhMXt. 
DarUbar hlnaua muB nan bal der HarataXXung von kugaX* 
fesivlgan OaXan» dia In alnaa SXigen Hedluffl gaXiart 
wardan oUaaan, erhabXiche Elnachrllnkungan wagen der phr- 
alkaXlaohan Badlngungan das eingasatzten RohmatariaXa 
nachan» und zuar hlnaiohtXloh Konzantratlon und Tenparatur 

aowia bazUgXloh daa NiaohvarhltXtnlaaaa darartlgar Roh- 
atoffa. woduroh dla HarataXXung von boohquaXlf Izlartan 
OaXan unmbgXioh wlrd. 

Zua&taXloh zu dlaaan zahXralohan unarwUnsohtan Nachtallan 
dar bakanntan Varfahran gehert dla Vaxwandung ainar SXigen 
Lttaung, dla daa Varfahran erhabXlch kompXlzlart und grofla 
SorgfaXt arfordarty da nit brannbaran odar gasundy»ita- 
aohKdXlohan Stoffan 0iarb«ltat wird. 
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Die vorllegende Erflndung hat sloh nun die Aufgatm gestellt, 
em Verfahren vorzusehlagen, fael de& kelne orgenlsahe LdBung 
verwendet werden oufi* ao daB die oblgen Naohteile tier bla- 
lang bekannten Verfabran Ubermindan warden, 

Bel nurobfUbrung der Erflndung wlrd elne SHure mlt elner 
gegebenen Konsentratlon von balaplelsirel&e elnar NcrmalltKb 
von 2 bla 20 odar alna Mlaehung dleser SKura ait elnam 
MetallaalZf und elna maung einea nlohtmetalllaohen ecbwaoh 
SBuren Alkallaalzaa In bellablger Xbnzentratlon zuaanmen 
unter hohem Druok in elne Mlschvorrlehtung gegaben (a»B. 
elna doppalta ZylinderdUae aua elnam allure- vnd alkall- 
featen Material) und aofort mltelnander gemlaohtt wdrauf 
die Mlsobung aua der DUae In die £<uft (oder In elne andere 
QasatiDoaphBre) gesprUbt wlrd« wo ale kugeirBrmlge Telloheh 
etnas Hydrogela blldet. Die Tellbhen fallen In eln QeflLO 
Dlt angesliuertem Waaaer alt elnem entapreobenden lA-Uert* 
wo die Teiloben geaaimmelt werden. 

Der pH-Wert der auageaprltzten oder auagesprtihtan Mlaehung 
Icann dureh entapreohende Xnderung dea VerhKltniaaas der 
Mengen dleser belden LOaungen elngeatellb werden. Dartlber 
blnaus kann die Temperatur dea Hydroaola etwaa gegenUber 
der der belden LOaungen vor den Mlsohen geatelgert werdan^ 
und zwar auf elne angeoesaene Temperatur, wodurch man die 
Temperatur dleser belden I^lSaungen IcontroXlleren kann. Den* 
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zufolge wird eln HydrosoX iniA; sl^lcnnHiiiger ZvBamatm.etzvjiz 
erhalten, wobei die fUr die Oellorung des Hy^rc3Ql£- cri'order- 
liohe Zelt in einem Bereioh swischen sofort unci 10 Sokunden 
elngehalten werden Zcann, irvlem man die Temperaturen cler 
beid<!n L(5aungen und deren V€]^Slt;»is rei^^Xt. Dc^ %u1:£illchlici:.e 
PlugHsg (Oder SprUhtfeg) von 3 bin 30 tfeter uiid lie zxm 
Herunftarfallen der Gele erf order Uohe Salt (von Qtim 2 bis 
10 Sekunden] und da^ AusmaS des Bereichea, wo d«)s OcJ. hin» 
f£Lllt« eowie der Burchiseaser Ces Icugelf Snnisen jl!yd:*o£;eJ.s 
und dessen Verteilung, Itann dureh geeienete Auswali!. cler 
PoTo der DUse^ durc^i das Kervotragen oder Ub^rsbeh<m der 
DUaenBffnung und den Drtuck, rait vielchen die tiSsungon in 
die Yorriohtung gefUhrt werden, :e*e&uliert werden* 1^ werrien 
Iceine nechteiligen Wlrlcungen, wi<3 Austrosknen der ()burfia.ctiep 
auf den tcugelfSrmigan If^rdrogelen aufgrund der Fortl^ei'egung 
In Luft Oder Gas beobachtetji da diese Hy-lrog<3le soj' i:.^t In 
Waaser absinken. Di3 McSgXiohlcelt et-vfaiger nashteiir.^Kr 
StOrungen kann noch tfirksaiRer durch el.ne genaue Auirrfnhl 
der Art und der Temperatur der g^sfOrtnlgen Atmcsphji3:*u 
beeinfXufit vrerden. 

Die derart erhaXtenen Hydrogele werden dann gea]te:?t , 
gewaschen, gets'c^'^kRst und in kug92f6raige CeXe uniT^uandeXt. 
Die so erhaXtener kugeXf brmi^en 'Je^e sind gleich o^len* besser 
aXa 3eX Typ A nder 3eX Typ B nac.i Japanischem Indu:st::*ie- 
standard und entbaJr.en keine orgaii^achen oder finor,;atiiachen 
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yepunrelnlgunser.. Pie kugaarermljsen Gele haben elnen riirflh- 
messer von etwa weniger als 0,1 bis 5 ran urd b«sitzen elne 
Adsurptlonskapasi&Ut von 100 

Elne ^-^norniele V8rdr.nnt;e ScawefclsHurd wurtle unte? elnem 
Oracle von 1 kg/cm bai 20 :; urrt aine 2 n;irmale NatJfiiim- 
sillkatXiSsimg wv.s*de unt«r elneia kcnstanten Druclc von 3 kg/cm^ 
bel SO^C tn elne konzentrls-she PoppelzyXlnderdUse rait elnem 
DUsendurchjneaser von 4 mm elngsgeben. Die Tempera tur der 
Mlscbung betrSgt 42°C und die Durchsatzgeschwlndlgkelt wurUe 
auf 3^/mln elngestellt. Der pH-Wert betrug 8 oder 9; nan 
benZStigte etwa 1 Selcunde, damlt die LOsung gellerte. Cieaes 
bedeutote, de6 der Plugwag 7 m betragen rauflte. An der Stella, 
wo die Oele herunterfallen, wurde eln Behfiltor mlt elnem 
Duruhffleaser von 1,5 ^Lt e;ngesliuertein Wasser vom pH 2 auf* 
gestellt, urn die QeXe aufzufongen. 

Die derart erbaltenen Hydrogele batten elne glelcbm&Slge 
Zuaaaunenaetziuigj v/aren transparent und besaSen elnen Durch* 
measer von 6 bis 1 mm, Ausgezelchnate Icugelftfrmlge Qele, 
die farblos und transparent waren, und elnen Ourohmeaaer 
von 0*3 bis 3 nun batten, wurden erhalten. Indent man die 
Hydrogeleaalterte, wusch und trcoknete^ Die Adsorptions- 
kapazitttt der Oele betrKgt 110 mg HgO/g 310g bel 2Q3(lger 
relativer Luftfeuohte bzw. 330 mg HgO/g SIO^ bel 903£lger 
relativer Luftfeuohte. Dleaes entsprloht den Anforderungen 



Ibb 7 078 



na<th Japanlsch«sD Induatriestaniaii'd^ £>JL« cheiniscihe Zus:am:.ieii- 
sotzung dleatsr kugelfbmiigen Cslc eiat.spra<!h nehezn reizmv 
Kl<88els&ur9 aus fcehr ale 99*8 % SiO^ nash Aktivierunf;. Did 
VoXumenverrlngerung w^*end der AktiviArune tetru^^; (jt:w£i 
7 was Im wiasentllchen euf Waasiervevlust beruht<3o V^enr. trj^r 
dlese a«l6 in Luft auf 100 bis erwgnat, verx'tirhen sie 

sich nlcht so fTi^a die nnch bekannt^n l^erfahren he'rt;tir>tel?.t.dn 
kugeXfSrmisen Oela. 

Belsniel g 

£s wurde naoh dera Verfahi^n gemKS Boispldl X g8ar^.t^:l^;e&5 
dos* Wasserbehglter zur Aufnohine dev Qml'B enthielt Wass^tf l^U■ 
elnem pH-Wert voa 7* Die kugelfS:nniQen Gele hatte^n l^f.g^ii- 
8chaftan« die eineni ala Adsorptionaoiittel seelgnetftn Klec^l- 
s&uregel Typ B nach Japanlschein Xndustrlestandnrd ea^.spracnen; 
did Adsorptionsfiigenachaften batrugen 50 ag I^O/g fitOg bei 
aOjtlger relattver Luf tr<9UGh%« und 600 ing I^O/g SiO., bei 
90^ger relativer Luftfeuohte. 

BeiBpial 3 

Eine 2- bis 4-normale Schwefejlsfiure wurde unter konstantem 
Drucic zwlachen 2 und 3 kg/cm zusaminen alt einer 3 - bis 
5-nornialen NatriumsllikatlCsung ebenfalls unter elnem I^ru'jk 
von 2 bis 5 kg/cm^ in eina konzentrisohe DoppelzylLniardUse 
gafUhrt. Die Temiieratur dar Mischung lag bei atwa lO'^C, wShrcGid 
die Durchflu0gescbwlndigkelt der ^^X^rchung auf 2 bis ^Jt/min 
eingesteXXt wurde. 
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A>ei pH Wtfirt iQQ zwiachen 4 un^ 63 o?an b^mDtierle 0,5 bis 1 Sf»!r:iij dLe 
■3m Gelierung ^^r L&tuiig.. was filnen Plu^^weg ron 2 bis 5 » enf-— 
spraciio Her pH-^lVert des die iv^rabfello^ivlen kii£;e::fi5niiisen 

hejrabgef2)ll«:»en Kydrogele wur ien t his? ^0 Stmi^fin fcet ent - 
3prechend€r ^^emrcratur in V/ai?.^er auf;:€wahrt^ dac eSvfa 4en 
glelchen pH-Vferfc vile daa Uessor in dem ;33ha2.'5;er aufwitis; an- 
schllaSend wurdc mlt WEsser r^eijfis 3ten • l ar pTl Vfert sios W3sch« 
wasaera entsprach zua^st detn des Vjeasera im £t>h&ltd£* ur.d wurcle 
ensehXioBend auf alnei sfHH'inschteii Viert zwischcn 2 iind 11 
elngeatellt. Naoh dem WaschecA wurden dl« HydrcgeXe {;etrooknet 
und kugelfBmige 3aX>% erhaXten. V/enn dcr pK--Wert dos Wasch* 
waasars ax Ilrds dea Waacit&rs v^twa einen Wert von 3 hat* so ant- 
apylclVi die Adscrptlonsefgensehoft dcs erJialtar.en Ceselsfiure- 
geXs d«n Eigenschaftaii elnes SilllcageXs ?yp A gemSS .lapaniacher 
IndustrlenoiTBi. Bei einem pK-Wert von 10 enteprechen die Ad- 
sorptiunseijsenscharten denen einea KieaelsHuragcIs l*yp B nach 
Japanisoher Indus trianoroi* 

ua:cin 



109822/ 1 8A2 



(5U7-UX23) 1667078 



W.R.Oraoe ft Co. 

Mew York. M.Y./V,3t,A , Hamburg, den 3O0 Oktober 196? 



Patentansgrttche ; 

1 . Verfahren zur Kerstellung lcu(seXfOriQlger Hydrocele, 
dadurch gekennzeiohnet, daB uan elne S8.ure oder Cilne 
Nlsohung eljier SSure und elnfis Metallsalzes, und 
elne wSsarlge LSsung einea AXkakisalzes «lner n.taht- 
iDQtalllsohen sclwaohen S£lure zuaainnen unter Druck 

In elne Miachvorrlchtung gibt, dleee aofort In dleaer 
misoht und die erhaltene Mlaohung In elne OaaaUmoaphMre 
auaaprltzt, ao daB die auageaprltzte Miachune dea 
HydroaolB wfthrend der Plugzelt duroh die OaaatmosphSlre 
gelatiniert, worauf men die Uerart erhaltenen kugeX- 
fonnigen HydrogoXteilchen In elnem Gef&B nit an^e- 
elluertem Waaaer aufnlinmt, 

2. Vorfahren nach Anspruch 1, d.-idurch jsekennzelohnet, daB 
die Miachung 2 bia IQ Sekund^w duroh die AtinoaphlU*e 
gespritzt wlrd. 
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